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@  Procédé  pour  régénérer  une  solution  organique  d'une  base  organique  azotée  Insoluble  dans  l'eau  a  partir  d'une  solution 
organique  de  son  chlorhydrate  procédé  pour  la  production  de  bicarbonate  de  métal  alcalin  et  carbonate  de  sodium  obtenu  à 
partir  de  ce  procédé. 

  Procédé  pour  régénérer  une  solution  organique  d'une 
base  organique  azotée  insoluble  dans  l'eau,  à  partir  d'une 
solution  organique  de  son  chlorhydrate,  selon  lequel  on 
traite  la  solution  de  chlorhydrate  de  la  base  (7)  avec  du  car- 
bonate  de  métal  alcalinoterreux  (14),  en  présence  d'eau 
(13)  et  on  sépare,  du  mélange  réactionnel  liquide  résultant 
(18),  la  solution  organique  de  la  base  organique  azotée  ré- 
générée  (3)  et  un  liquide  résiduaire  aqueux  (20).  Le  procédé 
s'applique  à  la  régénération  de  l'amine  dans  la  fabrication 
de  bicarbonate  de  métal  alcalin  par  la  technique  aux 
amines. 



L ' i n v e n t i o n   es t   r e l a t i v e   à  un  procédé   pour  la  r é g é n é r a t i o n   de 

s o l u t i o n s   o r g a n i q u e s   de  bases  o r g a n i q u e s   a z o t é e s   i n s o l u b l e s   d a n s  

l ' e a u ,   t e l l e s   que  des  amines  par  exemple,   à  p a r t i r   de  s o l u t i o n s  

o r g a n i q u e s   de  c h l o r h y d r a t e   de  ces  b a s e s .  

On  c o n n a î t   une  t e c h n i q u e   pour  la  f a b r i c a t i o n   de  b i c a r b o n a t e   de  

sodium  se lon  l a q u e l l e   on  mélange  une  s o l u t i o n   aqueuse  de  c h l o r u r e  

de  sodium  et  une  s o l u t i o n   o rgan ique   d 'une  amine  i n s o l u b l e   d a n s  

l ' e a u ,   on  t r a i t e   le  mélange  r é s u l t a n t   avec  un  gaz  c o n t e n a n t   de  

l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e ,   puis  le  soumet  à  une  d é c a n t a t i o n   p o u r  

s é p a r e r   une  s u s p e n s i o n   aqueuse  de  b i c a r b o n a t e   de  sodium,  que  l ' o n  

r e c u e i l l e ,   et  une  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine   ( b r e v e t  

GB-A-1082436  (KAISER  ALUMINUM  &  CHEMICAL  CORPORATION),  page  2 ,  

l i g n e s   105  à  125;  C e n t r a l   P a t e n t s   Index,  Basic  A b s t r a c t s   J o u r n a l ,  

Sec t i on   E,  Week  T.49,  Derwent  P u b l i c a t i o n   L t d . ,   Londres ,   a b r é g é  

78430T-E :   demande  de  b r eve t   JP-A-7241237  ( I s r a ë l   Mining  I n d s .  

I n s t .   Res.  &  D e v . ) ) .  

Dans  la  s u i t e   de  la  d e s c r i p t i o n ,   l ' e x p r e s s i o n   " t e c h n i q u e   aux  

amines"  d é s i g n e r a   c e t t e   t e c h n i q u e   connue  de  f a b r i c a t i o n   de  b i c a r b o -  

nate   de  métal  a l c a l i n .  

On  c o n n a î t   par  a i l l e u r s   une  t e c h n i q u e   pour  la  p r o d u c t i o n  

d'ammoniac  par  d é c o m p o s i t i o n   de  c h l o r u r e   d'ammonium,  se lon   l a q u e l l e  

on  mélange  une  s o l u t i o n   aqueuse  de  c h l o r u r e   d'ammonium  avec  une  

s o l u t i o n   o rgan ique   d 'une  amine  i n s o l u b l e   dans  l ' e a u   et  on  f a i t  

c i r c u l e r   un  gaz  i n e r t e   ou  de  l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e   à  t r a v e r s   l e  

mélange  r é s u l t a n t   pour  en  évacuer   l ' ammoniac  p r o d u i t   ( C e n t r a l  

P a t e n t s   Index,   Basic  A b s t r a c t s   J o u r n a l ,   Sec t ion   E,  Week  E / 1 4 ,  

Derwent  P u b l i c a t i o n   L td . ,   Londres  ( G r a n d e - B r e t a g n e ) ,   a b r é g é  

26992E/14  :   demande  de  b r e v e t   JP-A-57034020  (TOYO  SODA  MFG  K . K . ) ) .  



Dans  les  t e c h n i q u e s   connues  qui  v i e n n e n t   d ' ê t r e   d é c r i t e s ,   on 

r e c u e i l l e ,   à  t i t r e   de  s o u s - p r o d u i t ,   une  s o l u t i o n   o rgan ique   de  

c h l o r h y d r a t e   d ' amine   q u ' i l   es t   s o u h a i t a b l e   de  t r a i t e r   pour  r é g é n é r e r  

l ' a m i n e .   A  cet   e f f e t ,   on  met  h a b i t u e l l e m e n t   en  oeuvre  un  p r o c é d é  

se lon   l eque l   on  mélange  la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y d r a t e  

d 'amine   avec  une  s u s p e n s i o n   aqueuse  d 'oxyde  ou  d ' hyd roxyde   de  

ca lc ium  ou  de  magnésium,  et  on  r e c u e i l l e   séparément   une  s o l u t i o n  

o r g a n i q u e   de  l ' a m i n e   r é g é n é r é e   et  une  s o l u t i o n   aqueuse  de  c h l o r u r e  

de  ca lc ium  ou  de  magnésium  que  l ' o n   é c a r t e   ( b r e v e t   GB-A-1082436 

(KAISER  ALUMINUM  &  CHEMICAL  CORPORATION),  page  3,  l i g n e s   5  à  9; 

C e n t r a l   P a t e n t s   Index,   Basic  A b s t r a c t s   J o u r n a l ,   Sec t ion   E,  Week 

T.49,  Derwent  P u b l i c a t i o n   Ltd,  Londres ,   abrégé  78430T-E :   demande 

de  b r eve t   JP-A-7241237  ( I s r a ë l   Mining  Inds .   I n s t .   Res.  &  D e v . ) ) .  

Dans  ce  p rocédé   connu,  la  mise  en  oeuvre  d 'oxyde  ou  d ' h y d r o x y d e  

de  ca lc ium  ou  de  magnésium  pour  r é g é n é r e r   l ' a m i n e   impose  une  o p é r a -  

t ion  p r é a l a b l e   de  c a l c i n a t i o n   de  c a r b o n a t e   de  ca lc ium  ou  de  magné-  

sium;  c e t t e   o p é r a t i o n   p r é s e n t e   l ' i n c o n v é n i e n t   de  r e q u é r i r   des  f o u r s  

de  c a l c i n a t i o n   coûteux   et  d ' o c c a s i o n n e r   une  dépense  é n e r g é t i q u e  

o n é r e u s e .  

L ' i n v e n t i o n   v i se   à  r emédie r   à  cet  i n c o n v é n i e n t   en  f o u r n i s s a n t  

un  p rocédé   nouveau  et   économique  pour  la  r é g é n é r a t i o n   de  s o l u t i o n s  

o r g a n i q u e s   de  bases   o r g a n i q u e s   a z o t é e s   à  p a r t i r   de  l eur   c h l o r h y d r a t e ,  

notamment  pour  la  r é g é n é r a t i o n   d ' amines   à  p a r t i r   de  c h l o r h y d r a t e  

d ' a m i n e s ,   ce  procédé   n ' i m p l i q u a n t   plus  une  c a l c i n a t i o n   onéreuse   de  

c a r b o n a t e   de  ca lc ium  ou  de  magnés ium.  

En  c o n s é q u e n c e ,   l ' i n v e n t i o n   concerne   un  procédé  pour  r é g é n é r e r  

une  s o l u t i o n   o r g a n i q u e   d 'une  base  o rgan ique   azo tée   i n s o l u b l e   d a n s  

l ' e a u ,   à  p a r t i r   d 'une   s o l u t i o n   o rgan ique   de  son  c h l o r h y d r a t e ,   s e l o n  

l eque l   on  t r a i t e   la  s o l u t i o n   o rgan ique   du  c h l o r h y d r a t e   de  la  b a s e ,  

en  p r é sence   d ' e a u ,   avec  un  composé  de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   p o u r  

décomposer  le  c h l o r h y d r a t e   et  former  du  c h l o r u r e   de  métal  a l c a l i n o -  

t e r r e u x ;   s e lon   l ' i n v e n t i o n ,   on  s é l e c t i o n n e   une  p a r t i e   au  moins  du 

composé  de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   parmi  les  c a r b o n a t e s .  

Dans  le  procédé  s e l o n  l ' i n v e n t i o n ,   la  base  o rgan ique   a z o t é e  

e s t ,   par  d é f i n i t i o n ,   tout   r é a c t i f   o rgan ique   azo té   i n s o l u b l e   d a n s  



l ' e a u ,   qui  p r é s e n t e   un  c a r a c t è r e   ba s ique   s u f f i s a n t   pour  r é a g i r   a v e c  

le  c h l o r u r e   d ' h y d r o g è n e   en  formant  du  c h l o r h y d r a t e   de  la  b a s e .  

Dans  le  procédé  se lon   l ' i n v e n t i o n ,   le  s o l v a n t   de  la  s o l u t i o n  

organ ique   de  la  base  o rgan ique   azo tée   do i t   ê t r e   c h o i s i   de  t e l l e  

so r t e   q u ' i l   s o i t   i n s o l u b l e   dans  l ' e a u   et  les  s o l u t i o n s   aqueuses   e t  

i i s s o l v e   le  c h l o r h y d r a t e   de  la  b a s e .  

Le  composé  de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   a  pour  f o n c t i o n   de  décom-  

poser  le  c h l o r h y d r a t e   de  la  base  en  l i b é r a n t   la  base.   Selon  l ' i n v e n -  

t ion ,   une  p a r t i e   au  moins  dud i t   composé  est   du  c a r b o n a t e   d e  m é t a l  

a l c a l i n o - t e r r e u x .  

Le  c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   u t i l i s é   dans  le  p r o c é d é  

selon  l ' i n v e n t i o n   peut  d é r i v e r   de  tout   métal  du  groupe  I Ia   du  

t a b l e a u   p é r i o d i q u e   des  é l é m e n t s .   On  u t i l i s e   de  p r é f é r e n c e   du 

ca rbona t e   de  ca lc ium,   du  c a r b o n a t e   de  magnésium  ou  un  mélange  de  

c a r b o n a t e   de  ca lc ium  et  de  c a r b o n a t e   de  magnésium  te l   que  la  d o l o m i e .  

Le  c a l c a i r e   broyé  c o n v i e n t   s p é c i a l e m e n t   b i e n .  

Il   est  s o u h a i t a b l e   que  le  c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x  

so i t   mis  en  oeuvre  à  l ' é t a t   broyé.   Sa  g r a n u l o m é t r i e   n ' e s t   p a s  

c r i t i q u e .   En  p r a t i q u e ,   i l   est  s o u h a i t a b l e   q u ' i l   s o i t   mis  en  

oeuvre  à  l ' é t a t   de  p a r t i c u l e s   dont  le  d i amè t r e   moyen  n ' e x c è d e   pa s  

25  mm,  de  p r é f é r e n c e   10  mm.  La  s é l e c t i o n   de  poudres   dont  le  d i a m è t r e  

n ' excède   pas  1  mm  est  s p é c i a l e m e n t   a v a n t a g e u s e .  

En  s é l e c t i o n n a n t   une  p a r t i e   au  moins  du  composé  de  m é t a l  

a l c a l i n o - t e r r e u x   parmi  les  c a r b o n a t e s ,   le  procédé   se lon   l ' i n v e n t i o n  

f a i t   l ' é c o n o m i e   d 'une   o p é r a t i o n   de  c a l c i n a t i o n   de  ces  c a r b o n a t e s .  

Toutes  a u t r e s   choses   é g a l e s ,   l ' é c o n o m i e   est   d ' a u t a n t   plus  i m p o r t a n t e  

que  la  q u a n t i t é   r e l a t i v e   de  c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   e s t  

i m p o r t a n t e .   En  p r a t i q u e ,   il  est   s o u h a i t a b l e   que  le  composé  de  

métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   s o i t   c o n s t i t u é   pour  au  moins  50  %  de  son  

poids ,   de  p r é f é r e n c e   pour  plus  de  75  %  de  son  po ids ,   par  du  c a r b o n a t e  

de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x ;   le  solde  peut  a l o r s   c o n s i s t e r   par  exemple  

en  oxyde  ou  en  hydroxyde  de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x .  

On  p r é f è r e ,   se lon   une  forme  de  r é a l i s a t i o n   p a r t i c u l i è r e   de  

l ' i n v e n t i o n ,   que  la  t o t a l i t é   du  composé  de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x  

mis  en  oeuvre  s o i t   à  l ' é t a t   de  c a r b o n a t e .   Cet te   forme  de  r é a l i s a t i o n  



de  l ' i n v e n t i o n   a p p o r t e   a i n s i   l ' a v a n t a g e   s u p p l é m e n t a i r e   de  p e r m e t t r e  

de  s ' a f f r a n c h i r   t o t a l e m e n t   d 'une  i n s t a l l a t i o n   de  c a l c i n a t i o n   de  

c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x .   Dans  c e t t e   forme  de  r é a l i s a -  

t ion   de  l ' i n v e n t i o n   le  c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   p e u t  

é v e n t u e l l e m e n t   ê t r e   en  excès  par  r a p p o r t   à  la  q u a n t i t é   s t o e c h i o -  

m é t r i q u e   c o r r e s p o n d a n t   à  la  q u a n t i t é   de  c h l o r h y d r a t e   de  la  base  à 

r é g é n é r e r .  

La  s é l e c t i o n   de  la  t e m p é r a t u r e   optimum  d ' e x é c u t i o n   du  p r o c é d é  

dépend  de  d i v e r s   p a r a m è t r e s ,   notamment  de  la  base  o r g a n i q u e   a z o t é e ,  

du  c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   s é l e c t i o n n é   et  de  sa  g r a n u l o -  

m é t r i e .   En  r è g l e   g é n é r a l e ,   i l   est   s o u h a i t a b l e   q u ' e l l e   so i t   s u p é -  

r i e u r e   à  50°C,  et  i l   c o n v i e n t   q u ' e l l e   n ' e x c è d e   pas  une  v a l e u r  

a u - d e l à   de  l a q u e l l e   la  base  o r g a n i q u e   azo tée   est   i n s t a b l e   et  r i s q u e  

d ' ê t r e   d i s s o c i é e .   Les  t e m p é r a t u r e s   compr ises   e n t r e   50  et  230°C 

sont  c o n s e i l l é e s ,   notamment  dans  le  cas  où  la  base  o rgan ique   a z o t é e  

es t   une  amine;  c e l l e s   compr i ses   e n t r e   10  et  200°C  et  tout   s p é c i a l e -  

ment  e n t r e   80  et  180°C  sont  p r é f é r é e s ,   notamment  dans  le  cas  d ' a l k y l -  

amines  p r i m a i r e s .  

Dans  le  p rocédé   s e lon   l ' i n v e n t i o n   i l   conv ien t   de  m e t t r e   en  

oeuvre  une  q u a n t i t é   d ' eau   s u f f i s a n t e   pour  d i s s o u d r e   la  t o t a l i t é   du 

c h l o r u r e   de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   formé.  Il  s ' a v è r e   s o u h a i t a b l e  

de  m e t t r e   en  oeuvre   un  excès  d ' e a u ,   de  manière   que  la  s o l u t i o n  

aqueuse  r é s u l t a n t e   c o h t i e n n e   au  maximum  4  moles  de  c h l o r u r e   de 

métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   par  kg;  les  t e n e u r s   i n f é r i e u r e s   à  2  m o l e s / k g  

sont   p r é f é r é e s .  

A  l ' i s s u e   du  t r a i t e m e n t   de  la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y d r a t e  

d 'amine   avec  le  composé  de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x ,   on  r e c u e i l l e   une  

phase  o rgan ique   et  une  phase  aqueuse  non  m i s c i b l e s ,   la  phase  o r g a n i q u e  

comprenant   la  base  o r g a n i q u e   r é g é n é r é e   et  la  phase  aqueuse  c o m p r e n a n t  

le  c h l o r u r e   de  méta l   a l c a l i n o - t e r r e u x .   La  s é p a r a t i o n   des  d e u x  

phases   peut  ê t r e   opérée   par  tout   moyen  connu  a p p r o p r i é ,   te l   q u ' u n e  

d é c a n t a t i o n   par  g r a v i t é   ou  par  c e n t r i f u g a t i o n .   On  peut  u t i l i s e r  

le  procédé  d é c r i t   dans  la  demande  de  b reve t   f r a n ç a i s   8307226 

(SOLVAY  &  C i e ) .  



Le  procédé  se lon   l ' i n v e n t i o n   s ' a p p l i q u e ,   d ' une   manière   g é n é r a l e ,  

aux  bases  o r g a n i q u e s   a zo t ée s   qui  sont  i n s o l u b l e s   d a n s  l ' e a u   e t  

c apab le s   de  f i x e r   le  c h l o r u r e   d ' h y d r o g è n e   pour  former  du  c h l o r h y d r a t e  

de  la  base,   par  exemple  aux  imines  i n s o l u b l e s   dans  l ' e a u   et  l e u r s  

d é r i v é s ,   aux  s e l s   d'ammonium  q u a t e r n a i r e   i n s o l u b l e s   dans  l ' e a u   e t  

aux  amines  et  aux  d é r i v é s   aminés  i n s o l u b l e s   dans  l ' e a u .   Il  s ' a p p l i -  

que  i n d i f f é r e m m e n t   aux  amines  p r i m a i r e s ,   s e c o n d a i r e s   ou  t e r t i a i r e s  

e t ,   de  manière   a v a n t a g e u s e ,   aux  a l k y l a m i n e s   p r i m a i r e s   c o m p r e n a n t  

plus  de  7  atomes  de  carbone   dans  l eu r   mo lécu le ,   par  exemple  e n t r e  

10  et  30  atomes  d e  c a r b o n e .  

Le  procédé  se lon   l ' i n v e n t i o n   t rouve   une  a p p l i c a t i o n   s p é c i a l e m e n t  

a v a n t a g e u s e   pour  la  r é g é n é r a t i o n   de  s o l u t i o n s   o r g a n i q u e s   d ' a m i n e s  

au  dépa r t   de  l eur   c h l o r h y d r a t e ,   dans  la  f a b r i c a t i o n   de  b i c a r b o n a t e  

de  sodium  par  la  t e c h n i q u e   aux  amines  d é c r i t e   plus  h a u t .  

L ' i n v e n t i o n   concerne   dès  lors   a u s s i   un  procédé  de  f a b r i c a t i o n  

de  b i c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n ,   se lon  l eque l   on  t r a i t e   du  c h l o r u r e  

de  métal   a l c a l i n ,   en  p r é s e n c e   d ' e a u ,   avec  un  gaz  c o n t e n a n t   de 

l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e   et  une  s o l u t i o n   o rgan ique   d 'une  base  o r g a n i q u e  

azo t ée   i n s o l u b l e   dans  l ' e a u ,   on  r e c u e i l l e   une  s u s p e n s i o n   aqueuse  de 

b i c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n   et  une  s o l u t i o n   o r g a n i q u e   de  c h l o r h y -  

d r a t e   de  la  base  o rgan ique   a z o t é e ,   on  t r a i t e   la  s u s p e n s i o n   a q u e u s e  

pour  en  e x t r a i r e   le  b i c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n   q u ' e l l e   c o n t i e n t  

et  on  r é g é n è r e   la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  la  base  o rgan ique   azo tée   à 

p a r t i r   de  la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y d r a t e ,   au  moyen  du  p r o c é d é  

se lon   l ' i n v e n t i o n .  

Dans  le  procédé  de  f a b r i c a t i o n   de  b i c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n  

selon  l ' i n v e n t i o n ,   on  u t i l i s e   a v a n t a g e u s e m e n t ,   pour  la  base  o r g a n i q u e  

a z o t é e ,   une  amine  p r i m a i r e   i n s o l u b l e   dans  l ' e a u ,   et  plus  s p é c i a l e m e n t  

une  a lky l amine   p r i m a i r e .   Des  a l k y l a m i n e s   p r i m a i r e s   p r é f é r é e s   s o n t  

c e l l e s   comprenant   plus  de  7  atomes  de  carbone   dans  l eu r   m o l é c u l e .  

Dans  une  forme  de  r é a l i s a t i o n   a v a n t a g e u s e   du  procédé   de  f a b r i -  

c a t i o n   de  b i c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n   se lon   l ' i n v e n t i o n ,   on  r e c y c l e  
dans  le  gaz,  de  l ' a n h y d r i d e   c a rbon ique   généré  pendant  la  r é a c t i o n  

du  c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   avec  la  s o l u t i o n   o r g a n i q u e  

de  c h l o r h y d r a t e   de  la  base  o rgan ique   a z o t é e .  



Le  procédé  de  f a b r i c a t i o n   de  b i c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n  

se lon   l ' i n v e n t i o n   t rouve   une  a p p l i c a t i o n   i n t é r e s s a n t e   pour  l a  

p r o d u c t i o n   de  b i c a r b o n a t e   de  sodium  à  p a r t i r   de  c h l o r u r e   de  sod ium.  

L ' i n v e n t i o n   concerne   dès  l o r s   éga lement   du  c a r b o n a t e   de  sodium 

obtenu  par  c a l c i n a t i o n   de  b i c a r b o n a t e   de  sodium  p r o d u i t   au  moyen  du 

procédé   se lon   l ' i n v e n t i o n .  

Des  p a r t i c u l a r i t é s   et  d é t a i l s   de  l ' i n v e n t i o n   r e s s o r t i r o n t   de  

la  d e s c r i p t i o n   s u i v a n t e   de  la  f i g u r e   unique  du  de s s in   annexé,   q u i  

r e p r é s e n t e   le  schéma  g é n é r a l   d 'une   i n s t a l l a t i o n   pour  la  p r o d u c t i o n  

de  b i c a r b o n a t e   de  sodium  au  moyen  d 'une  forme  d ' e x é c u t i o n   p a r t i c u -  

l i è r e   du  procédé  de  f a b r i c a t i o n   de  b i c a r b o n a t e   de  sodium  s e l o n  

l ' i n v e n t i o n .  

L ' i n s t a l l a t i o n   r e p r é s e n t é e   à  la  f i g u r e   comprend  une  chambre  de  

c r i s t a l l i s a t i o n   1  qui  est   a l i m e n t é e ,   de  manière  c o n t i n u e ,   avec  une 

s o l u t i o n   aqueuse  s e n s i b l e m e n t   s a t u r é e   de  c h l o r u r e   de  sodium  ou  un 

b roue t   aqueux  de  c h l o r u r e   de  sodium  2,  une  s o l u t i o n   o r g a n i q u e  

d ' amine   p r i m a i r e   3,  i n s o l u b l e   dans  la  s o l u t i o n   aqueuse  de  c h l o r u r e  

de  sodium  et  un  gaz  c o n t e n a n t   de  l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e   4.  La 

s o l u t i o n   o r g a n i q u e   d ' amine   p r i m a i r e   peut  par  exemple  ê t r e   une  

s o l u t i o n   à  50  %  en  poids  d ' a l k y l a m i n e   p r i m a i r e   dans  du  x y l è n e ,  

t e l l e   que,  par  exemple,   c e l l e   connue  sous  la  marque  PRIMENE  JMT 

(Rohm  &  Haas)  qui  comprend  e n t r e   18  et  24  atomes  de  carbone  dans  s a  

m o l é c u l e .   Le  gaz  4  es t   de  p r é f é r e n c e   un  gaz  r i c h e ' e n   a n h y d r i d e  

c a r b o n i q u e ,   c o n t e n a n t   au  moins  60  X en  poids  d ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e .  

Dans  la  chambre  de  c r i s t a l l i s a t i o n   1,  du  b i c a r b o n a t e   de  sodium 

c r i s t a l l i s e   et  l ' a m i n e   es t   c o n v e r t i e   en  c h l o r h y d r a t e   d ' a m i n e .  

On  s o u t i r e   de  la  chambre  de  c r i s t a l l i s a t i o n   1,  un  l i q u i d e   5 

c o n s t i t u é   d 'un  mélange  de  c r i s t a u x   de  b i c a r b o n a t e   de  sodium,  d ' u n e  

eau  mère  de  la  c r i s t a l l i s a t i o n   et  d 'une   s o l u t i o n   o rgan ique   de  

c h l o r h y d r a t e   d ' amine .   Ce  l i q u i d e   5  est   t r a n s f é r é   dans  une  chambre  

de  d é c a n t a t i o n   6,  où  on  s é p a r e ,   par  g r a v i t é ,   la  s o l u t i o n   o r g a n i q u e  

de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine   7  et  un  b roue t   aqueux  8.  Ce  d e r n i e r   e s t  

envoyé  dans  un  d i s p o s i t i f   d ' e s s o r a g e   ou  de  f i l t r a t i o n   9,  où  on 

r e c u e i l l e   séparément   le  b i c a r b o n a t e   de  sodium  s o l i d e   10  et  l ' e a u  

mère  11.  C e l l e - c i   es t   r e c y c l é e   dans  la  chambre  de  c r i s t a l l i s a t i o n  



1  après   y  avo i r   a jou t é   du  c h l o r u r e   de  sodium.  Le  b i c a r b o n a t e   de 

sodium  s o l i d e   10  peut  ê t r e   envoyé  dans  un  four  de  c a l c i n a t i o n ,   non 

r e p r é s e n t é ,   pour  p r o d u i r e   du  c a r b o n a t e   de  sod ium.  

La  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y d r a t e   d 'amine   7  est   t r a i t é e  

conformément  au  procédé  se lon   l ' i n v e n t i o n ,   pour  r é g é n é r e r   la  s o l u t i o n  

o rgan ique   d ' amine .   A  cet  e f f e t ,   la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y -  

d r a t e   d ' amine   7  est   i n t r o d u i t e   dans  une  chambre  de  r é a c t i o n   16  que 
l ' on   a l i m e n t e   par  a i l l e u r s   avec  de  l ' e a u   13  et  du  c a l c a i r e   b r o y é  

14.  On  f a i t   r égner   une  t e m p é r a t u r e   d ' e n v i r o n   130°C  dans  la  chambre  

16  et  on  y  soumet  l ' e a u ,   le  c a l c a i r e   et  la  s o l u t i o n   o r g a n i q u e   à  un 

b r a s s a g e .   Le  c h l o r h y d r a t e   d ' amine   r é a g i t   avec  le  c a r b o n a t e   de 

ca lc ium,   en  r é g é n é r a n t   l ' amine   qui  passe  en  s o l u t i o n   o rgan ique   e t  

en  formant  de  l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e   et  du  c h l o r u r e   de  ca lc ium  q u i  

passe  en  s o l u t i o n   aqueuse .   La  chambre  16  est  main tenue   s o u s  

p r e s s i o n   pour  l i m i t e r   une  é b u l l i t i o n   des  s o l u t i o n s   o rgan ique   e t  

aqueuse  qui  s 'y   t r o u v e n t .  

On  s o u t i r e   hors  de  la  chambre  de  r é a c t i o n   16,  d 'une   p a r t ,  

l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e   formé  17,  que  l ' on   r e c y c l e   dans  le  c o u r a n t  

de  gaz  4  et ,   d ' a u t r e   p a r t ,   un  mélange  l i q u i d e   18  comprenant   l a  

s o l u t i o n   o rgan ique   de  l ' amine   r é g é n é r é e   et  la  s o l u t i o n   aqueuse  de 

c h l o r u r e   de  ca lc ium.   Ce  mélange  18  est   t r a n s f é r é   dans  une  chambre  

de  d é c a n t a t i o n   19,  où  s ' o p è r e   la  s é p a r a t i o n   des  phases  aqueuse  e t  

o rgan ique   du  mélange  18.  On  r e c u e i l l e   de  la  s o r t e ,   d 'une   p a r t ,   l a  

s o l u t i o n   o rgan ique   d 'amine   3,  que  l ' on   r e c y c l e   dans  la  chambre  de 

c r i s t a l l i s a t i o n   1  e t ,   d ' a u t r e   p a r t ,   un  l i q u i d e   r é s i d u a i r e   aqueux  20 

c o n t e n a n t   du  c h l o r u r e   de  ca lc ium  d i s s o u s .  

Dans  le  procédé  qui  v i e n t   d ' ê t r e   d é c r i t   en  r é f é r e n c e   au  d e s s i n ,  

la  q u a n t i t é   de  c a l c a i r e   14  mise  en  oeuvre  peut  ê t r e   r é g l é e   p o u r  

q u ' i l   y  c o r r e s p o n d e   une  q u a n t i t é   de  c a r b o n a t e   de  ca lc ium  en  l é g e r  

excès  par  r a p p o r t   à  la  q u a n t i t é   s t o e c h i o m é t r i q u e   n é c e s s a i r e   p o u r  

décomposer   la  t o t a l i t é   du  c h l o r h y d r a t e   d 'amine   i n t r o d u i t   dans  l a  

chambre  16  par  la  s o l u t i o n   o rgan ique   7.  La  q u a n t i t é   d ' eau   13  d o i t  

ê t r e   s u f f i s a n t e   pour  d i s s o u d r e   la  t o t a l i t é   du  c h l o r u r e   de  c a l c i u m  

formé  dans  la  chambre  16.  On  r èg l e   de  p r é f é r e n c e   la  q u a n t i t é   d ' e a u  

13  mise  en  oeuvre  pour  que  le  l i q u i d e   r é s i d u a i r e   20  c o n t i e n n e   moins  

de  2  moles  de  c h l o r u r e   de  ca lc ium  par  k g .  



pans  la  chambre  de  r é a c t i o n   16,  la  r é a c t i o n   de  r é g é n é r a t i o n   de  

l ' a m i n e   peut  ê t r e   i n c o m p l è t e ;   la  s o l u t i o n   o rgan ique   d ' amine   3 

c o n t i e n t   a l o r s   un  r é s i d u   de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine   qui  c i r c u l e   en  

n a v e t t e   dans  l ' i n s t a l l a t i o n .  

Les  exemples  d ' a p p l i c a t i o n   qui  vont  s u i v r e   ont  t r a i t   à  d e s  

e s s a i s   de  r é g é n é r a t i o n   de  s o l u t i o n s   o r g a n i q u e s   d ' amines   au  d é p a r t  

de  l eur   c h l o r h y d r a t e ,   en  a p p l i q u a n t   le  procédé  se lon   l ' i n v e n t i o n .  

Dans  ces  e s s a i s ,   on  a  t r a i t é   une  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y d r a t e  

d ' amine   i n s o l u b l e   dans  l ' e a u   avec  une  s u s p e n s i o n   aqueuse  de  c a r b o n a t e  

de  ca l c ium,   dans  d i f f é r e n t e s   c o n d i t i o n s   de  t r a v a i l   et  on  a  m e s u r é  

le  rendement   de  r é g é n é r a t i o n   de  l ' a m i n e   à  p a r t i r   du  c h l o r h y d r a t e  

d ' a m i n e .  

L 'amine  mise  en  oeuvre  é t a i t   l ' a l k y l a m i n e   p r i m a i r e   PRIMENE JMT 

(Rohm &  Haas) ,   qui  comprend  18  à  24  atomes  de  carbone  dans  s a  

m o l é c u l e .   Pour  le  s o l v a n t   de  la  s o l u t i o n   o r g a n i q u e ,   on  a  u t i l i s é  

un  s o l v a n t   o rgan ique   a l i p h a t i q u e   connu  sous  la  marque  SHELLSOL  K 

( S h e l l ) .   L 'eau   e n t r a î n é e   avec  l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e   a  été  c o n d e n s é e  

et  r e c y c l é e .  

Dans  les  exemples ,   le  rendement   de  la  r é g é n é r a t i o n   exprime  l a  

q u a n t i t é   d 'amine   formée  au  cours  du  p rocédé ,   par  q u a n t i t é   u n i t a i r e  

de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine   de  la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  d é p a r t .  

Exemple  1 

On  a  mis  en  oeuvre  une  s o l u t i o n   o rgan ique   c o n t e n a n t ,   par  kg ,  

0,064  mole  d 'amine   et  1,272  mole  de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine .   On  a  

mélangé  700  g  de  c e t t e   s o l u t i o n   o rgan ique   avec  350  g  d ' eau   et  50  g 
de  c a l c a i r e   p r é s e n t a n t   un  d i a m è t r e   moyen  de  p a r t i c u l e   i n f é r i e u r   à 

0,1  mm  et  c o n t e n a n t   96,5  %  en  poids  de  c a r b o n a t e   de  c a l c i u m .  

Le  mélange  a  été   soumis  à  un  b r a s s a g e   pendant   155  m i n u t e s ,   l a  

t e m p é r a t u r e   é t a n t   ma in tenue   à  118°C  et  la  p r e s s i o n   abso lue   à  1,5  b a r .  

A  l ' i s s u e   du  t r a i t e m e n t ,   on  a  r e c u e i l l i   une  phase  o r g a n i q u e  

pe san t   671,6  g  et  c o n t e n a n t ,   par  kg,  1,226  mole  d ' amine   et  0,160  mole 

de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine .   Le  rendement   de  la  r é g é n é r a t i o n   de  l ' a m i n e  

à  p a r t i r   du  c h l o r h y d r a t e   d ' amine   de  la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  d é p a r t  

a  a i n s i   été  égal   à  87,5  %  m o l a i r e .  



Exemple  2 

On  a  mis  en  oeuvre  une  s o l u t i o n   o rgan ique   c o n t e n a n t ,   par  k g ,  

0,068  mole  d 'amine  et  1,265  mole  de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine .   On  a  

mélangé  1050  g  de  c e t t e   s o l u t i o n   o rgan ique   avec  600  g  d ' eau   et  75  g 
de  c a l c a i r e   p r é s e n t a n t   un  d i amè t r e   moyen  de  p a r t i c u l e   i n f é r i e u r   à 

0,1  mm  et  c o n t e n a n t   96,5  %  en  poids  de  c a r b o n a t e   de  c a l c i u m .  

Le  mélange  a  été  soumis  à  un  b r a s s a g e   pendant   60  m inu te s ,   l a  

t e m p é r a t u r e   é t a n t   main tenue   à  env i ron   132,5°C  et  la  p r e s s i o n   a b s o l u e  

à  2,8  b a r .  

A  l ' i s s u e   du  t r a i t e m e n t ,   on  a  r e c u e i l l i   une  phase  o r g a n i q u e  

pesan t   1004,4  g  et  c o n t e n a n t ,   par  kg,  1,318  mole  d 'amine  et  0 , 0 9 2  

mole  de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine .   Le  rendement   de  la  r é g é n é r a t i o n   a  

a i n s i   été  égal   à  94,5  %  m o l a i r e .  

Exemple  3 

On  a  p o u r s u i v i   l ' e s s a i   de  l ' e x e m p l e   4  pour  que  la  durée  du 

mélange  s o i t   de  90  minutes .   La  phase  o rgan ique   r e c u e i l l i e   à 

l ' i s s u e   de  l ' e s s a i   p e s a i t   1002,6  g  et  c o n t e n a i t ,   par  kg,  1,365  mole  

d 'amine  et  0,044  mole  de  c h l o r h y d r a t e   d ' amine .   Dans  cet  e s s a i ,   l e  

rendement   de  r é g é n é r a t i o n   de  l ' amine   à  p a r t i r   du  c h l o r h y d r a t e  

d 'amine   de  la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  dépa r t   a  donc  été  égal  à  98  % 

m o l a i r e .  



1 -   Procédé  pour  r é g é n é r e r   une  s o l u t i o n   o rgan ique   d 'une  b a s e  

o rgan ique   azo tée   i n s o l u b l e   dans  l ' e a u ,   a  p a r t i r   d 'une   s o l u t i o n  

o rgan ique   de  son  c h l o r h y d r a t e ,   se lon  l eque l   on  t r a i t e   la  s o l u t i o n  

o r g a n i q u e   du  c h l o r h y d r a t e   de  la  base  (7) ,   en  p ré sence   d ' e au   ( 1 3 ) ,  

avec  un  composé  de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   (14),  pour  décomposer  l e  

c h l o r h y d r a t e   et  former  du  c h l o r u r e   de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x ,  

c a r a c t é r i s é   en  ce  qu 'on  s é l e c t i o n n e   une  p a r t i e   au  moins  du  composé 

de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   (14)  parmi  les  c a r b o n a t e s .  

2  -   P r o c é d é  s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' o n  

exécu t e   le  t r a i t e m e n t   de  la  s o l u t i o n   o rgan ique   du  c h l o r h y d r a t e   de 

la  base  (7)  avec  le  c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   (14)  à  une 

t e m p é r a t u r e   comprise   e n t r e   50  et  230°C.  

3  -   Procédé  se lon   la  r e v e n d i c a t i o n   1  ou  2,  c a r a c t é r i s é   en  ce  

que  le  c a r b o n a t e   de  métal   a l c a l i n o - t e r r e u x   (14)  mis  en  oeuvre  e s t  

du  c a l c a i r e   b r o y é .  

4  -   Procédé  s e lon   l ' u n e   quelconque   des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  3 ,  
c a r a c t é r i s é   en  ce  qu'on  met  en  oeuvre  une  q u a n t i t é   d ' e au   (13)  

s u f f i s a n t e   pour  d i s s o u d r e   la  t o t a l i t é   du  c h l o r u r e   de  métal  a l c a l i n o -  

t e r r e u x   et  former  une  s o l u t i o n  a q u e u s e   (20)  c o n t e n a n t   au  maximum 

4  moles  de  c h l o r u r e   de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   par  kg .  

5  -   Procédé  se lon   l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  4,  

c a r a c t é r i s é   en  ce  que  la  t o t a l i t é   du  composé  de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x  

(14)  es t   mise  en  oeuvre  à  l ' é t a t   de  c a r b o n a t e .  

6  -   Procédé  se lon   l ' u n e   quelconque   des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  5,  

c a r a c t é r i s é   en  ce  que,  dans  le  cas  où  la  base  o rgan ique   azo tée   e s t  

une  amine,  on  exécute   le  t r a i t e m e n t   de  la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  son 

c h l o r h y d r a t e   (7)  avec  le  c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   (14)  à 

une  t e m p é r a t u r e   comprise   e n t r e   70  et  200°C.  

7  -   Procédé  de  f a b r i c a t i o n   de  b i c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n ,  

se lon   l eque l   on  t r a i t e   du  c h l o r u r e   de  métal  a l c a l i n   (2)  en  p r é s e n c e  

d ' eau   avec  un  gaz  c o n t e n a n t   de  l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e   (4)  et  une 



s o l u t i o n   o rgan ique   d 'une  base  o rgan ique   azo tée   (3)  i n s o l u b l e   d a n s  

l ' e a u ,   on  r e c u e i l l e   une  s u s p e n s i o n   aqueuse  de  b i c a r b o n a t e   de  m é t a l  

a l c a l i n   (8)  et  une  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y d r a t e   de  la  b a s e  

o rgan ique   azo tée   (7),  on  t r a i t e   la  s u s p e n s i o n   aqueuse  (8)  pour  en  

e x t r a i r e   le  b i c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n   s o l i d e   (10)  q u ' e l l e   c o n t i e n t  

et  on  f a i t   r é a g i r   la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  c h l o r h y d r a t e   de  la  b a s e  

o rgan ique   (7),   avec  un  composé  de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   (14)  en  

p résence   d ' eau   (13),  pour  r é g é n é r e r   la  s o l u t i o n   o rgan ique   de  l a  

base  o rgan ique   azotée   (3)  et  l i b é r e r   un  l i q u i d e   aqueux  (20)  c o n t e n a n t  

du  c h l o r u r e   de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   d i s s o u s ,   c a r a c t é r i s é   en  ce  

qu'on  s é l e c t i o n n e   une  p a r t i e   au  moins  du  composé  de  métal  a l c a l i n o -  

t e r r e u x   (14)  parmi  les  c a r b o n a t e s .  

8 -   Procédé  se lon   la  r e v e n d i c a t i o n   7,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' o n  

r e c y c l e   dans  le  gaz  p r é c i t é   (4),  de  l ' a n h y d r i d e   c a r b o n i q u e   (17)  

l i b é r é   pendant   la  r é a c t i o n   de  la  s o l u t i o n   o rgan ique   du  c h l o r h y d r a t e  

de  la  base  (7)  avec  le  c a r b o n a t e   de  métal  a l c a l i n o - t e r r e u x   ( 1 4 ) .  

9  -   Procédé  se lon   la  r e v e n d i c a t i o n   7  ou  8,  c a r a c t é r i s é   en  ce 

qu'on  s é l e c t i o n n e   la  base  o rgan ique   azo tée   (3)  parmi  les  a l k y l a m i n e s  

p r i m a i r e s   i n s o l u b l e s   dans  l ' e a u .  

10 -   Carbonate   de  sodium,  obtenu  par  c a l c i n a t i o n   de  b i c a r b o n a t e  

de  sodium  p r o d u i t   au  moyen  du  procédé  selon  l ' u n e   quelconque  d e s  

r e v e n d i c a t i o n s   7  à  9 .  
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